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^ (57) Abstract: The invention relates to a method and device for producing Lyocell" Fibers from a spinning solution containing water, 

S cellulose and tertiary amine oxide. The spinning solution is extruded to form spun threads (10). The spun threads (10) are stretched 

fs| and guided through a precipitation bath (16) in order to precipitate the cellulose. It has been surprisingly revealed that the strength 

^ of the Lyocell^ fibers can be increased when the stretched fibers are subjected to a post -stretching in a post-stretching means. The 

W post-stretched Lyocell» fibers have a wet modulus of at least 260 cN/tex. 
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VcrofTcntlicht: 

— mil internal ionalem Recherchenbericht 



Zur Erklarung der Zweibuchstaben-Codes und der anderen Ab- 
kiirzungen wind auf die Erkliirungen ("Guidance Notes on Co- 
des and Abbreviations") am Anfang jeder reguldre.n Ausgabe der 
PCT -Gazette verwiesen. 



(57) Zusammcnfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vonichtung zur Herstellung von Lyocell-Fasem aus einer 
SpinnlSsung enthaltend Wasser, Cellulose und tertiares Aminoxid. Die SpinnlSsung wind zu SpinnfSden (10) extrudiert, die Spinn- 
faden (10) werden verstreckt und durch ein Fallbad ( 1 6)geleitel, urn die Cellulose auszufallen. Uberraschend hal sich ergeben, dass 
die Festigkeit der auf diese Weise hergestellten Lyocell-Fasem erhoht werden kann, wenn die verstreckten Fasem in einem Nachver- 
streckungsmittel nochmals nachverstreckt werden. Die nachverstreckten Lyocell-Fasem weisen einen Nassmodul von wenigstens 
260 cN/tex auf. 
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Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung nachverstreckter 
Cellulose-Spinnfaden 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstellung von Lyocell- 
Faden aus einer Spinnlosung enthaltend Wasser, Cellulose und tertiares Aminoxid so- 
wie die durch dieses Verfahren hergestellten Spinnfaden. 

Bei dem Herstellungsverfahren wird die Spinnlosung zunachst zu Spinnfaden extrudiert, 
dann werden die Spinnfaden verstreckt und durch ein Fallbad geleitet, wonach die Cel- 
lulose der Spinnfaden koaguliert. 

Das Herstellverfahren von Fasern (im Folgenden werden die Begriffe n Fasern" und „Fa- 
den" synonym gebraucht) aus in einem tertiaren Aminoxid wie N-Methyl-Morpholin-N- 
Oxid und Wasser geloster Cellulose, auch Lyocell-Verfahren genannt, geht auf die Pa- 
tentschriflen US-A-4 142 913, US-A-4 144 080, US-A-4 211 574, US-A-4 246 221, US- 
A-4 261 943 und US-A-4 416 698 zuriick. In diesen auf McCorsley zuruckgehenden Pa- 
tentveroffentlichungen ist das Grundprinzip der Herstellung von Lyocell-Fasern mit den 
drei Verfahrensschritten Extrudieren der Spinnlosung zu Spinnfaden in einen Luftspalt, 
Verstrecken der extrudierten Spinnfaden im Luftspalt und Ausfallen der Cellulose in ei- 
nem Fallbad erstmalig beschrieben. 

Nach dem Ausfallen und Koagulieren der Cellulose konnen die Spinnfaden weiteren 
Bearbeitungsschritten zugefuhrt werden. So konnen die Spinnfaden gewaschen, ge- 
trocknet und mit Zusatzstoffen behandelt oder impragniert werden. Zur Erzeugung von 
Stapelfasern konnen die Spinnfaden geschnitten werden. 

Der Vorteil des Lyocell-Verfahrens liegt in der guten Umweltvertraglichkeit und in den 
hervorragenden mechanischen Eigenschaften der ersponnen Faden bzw. Fasern. Durch 
verschiedene Weiterentwicklungen des von McCorsley entwickelten Verfahrens konnte 
die Wirtschaftlichkeit stark verbessert werden. 



BESTATIGUNGSKOPIE 
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Die Lyocell-Faser unterscheidet sich hinsichtlich ihres Aufbaus und ihrer textilen Eigen- 
schaften von den ubrigen Cellolosefasern und deren Herstellung, wie sie beispielsweise 
in der DE-A-100 16 307, DE-A-197 53 806, DE-A-197 21 609, DE-A-195 11 151 und 
DE-A-43 12 219 beschrieben sind. 

Ein spezielles Problem des Lyocell-Verfahrens gegenuber den dort beschriebenen Ver- 
fahren liegt in der hohen Oberflachenklebrigkeit der frisch extrudierten Spinnfaden: So- 
bald sich die Spinnfaden im Luftspalt beruhren, verkleben sie, was entweder zu einer 
unbefriedigenden Faserqualitat Oder gar zu einer Unterbrechung des Spinnverfahrens 
und einem neuen Anspinnen fuhrt. McCorsley selbst benutzt hierzu, wie in der DE-A- 
284 41 63 beschrieben ist, die Spinnfaden im Luftspalt uber eine Walze mit Fallbadlo- 
sung. Diese Anordnung ist jedoch bei hohen Spinngeschwindigkeiten nicht praktikabel. 
Eine Reihe von Weiterentwicklungen des McCorsley-Verfahrens beschaftigt sich daher 
mit MaSnahmen, urn die Oberflachenklebrigkeit der Spinnfaden im Luftspalt zu verrin- 
gem und die Betriebssicherheit, auch Spinnsicherheit genannt, des Herstellverfahrens 
zu verbessern. 

Eine im Stand der Technik bei der Herstellung von Lyocell-Fasern Oder -Faden weit ver- 
breitete MalJnahme besteht darin, die Spinnfaden im Luftspalt mit einem Kuhlgas zu be- 
blasen, urn die Oberflachen der frisch extrudierten Spinnfaden zu kuhlen und deren 
Klebrigkeit herabzusetzen. Derartige Kuhlbeblasungen sind beispielsweise in der WO-A- 
93 9230, WO-A-94 2818, WO-A-95 01470 und in der WO-A-95 01473 beschrieben. Wie 
aus diesen Druckschriften hervorgeht, werden je nach Anordnung der Extrusionsoffnun- 
gen, durch welche die Spinnlosung extrudiert werden, unterschiedliche Arten und Aus- 
gestaltungen der Beblasung verwendet. 

Ein weiteres Problem bei der Herstellung von Lyocell-Fasern stellt die Ausgestaltung 
des Fallbades dar. Aufgrund der hohen Extrusionsgeschwindigkeiten tauchen die Spinn- 
faden mit hoher Geschwindigkeit in die Fallbadlosung ein und reifien die Fallbadlosung 
in ihrer Umgebung mit. Dadurch wird im Fallbad eine Stromung erzeugt, welche die O- 
berflache des Fallbades aufwuhlt und die Spinnfaden beim Eintauchen in das Fallbad 
bis hin zu Fadenrissen mechanisch belastet. 
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Urn bei kreisringformig angeordneten Extrusionsoffnungen die Fallbadoberflache mog- 
lichst ruhig zu halten, werden in der DE-A-100 60 877 und in der DE-A-100 60 879 die 
Spinnfaden durch speziell ausgestaltete, mit Fallbad gefullte Spinntrichter geleitet. Bei 
den Spinntrichtern stromt die Fallbadlosung mit samt den Spinnfaden am unteren Ende 
heraus. Diese von der Schwerkraft angetriebene Stromung kann, wie in der DE-A- 
44 09 609 beschrieben ist, zur Verstreckung der Spinnfaden ausgenutzt werden. 

Bei auf einer Rechtecksflache angeordneten Extrusionsoffnungen wurden gemafi der 
DE-A-100 37 923 gute Ergebnisse erzielt, wenn die Spinnfaden einen im wesentlichen 
ebenen Vorhang bilden und als ebener Vorhang im Fallbad zur Fallbadoberflache hin 
umgelenkt werden. Bei dieser Ausgestaltung ist im Fallbad ein Umlenkkorper angeord- 
net 

Die Nachverarbeitung von Lyocell-Faden nach der Extrusion und der Koagulation der 
Cellulose zur Erzielung bestimmter mechanischer Eigenschaften der Spinnfaden ist in 
der Patentliteratur weniger gut dokumentiert. 

In dem Grundlagenartikel 'Was ist neu an den neuen Fasern der Gattung Lyocell?", 
Lenzinger Berichte 9/94, S. 37-40, wird davon ausgegangen, das die Faserstruktur und 
die Fasereigenschaften durch die Molekulausrichtung wahrend der Extrusion und die 
sich unmittelbar an die Extrusion anschlieftende Verstreckung bestimmt werden. Hierin 
unterscheiden sich die Lyocell-Fasern entscheidend von den Fasern, wie sie in der DE- 
A-197 53 806, DE-A-197 21 609, DE-A-195 11 151, DE-A-100 16 307 und der DE-A-43 
12 219 beschrieben sind. 

Dieser Gedanke wird in der neuen Patentliteratur aufgegriffen und in die Praxis umge- 
setzt. So sind in der EP-A-823 945, in der EP-A-853 146 und in der DE-A-100 23 391 
Vorrichtungen beschrieben, in denen nach Verstreckung der extrudierten Spinnfaden 
und nach der Koagulation der Cellulose in den verstreckten Spinnfaden diese bei der 
Weiterverarbeitung spannungslos gehalten werden. Diesen Entwicklungen liegt die Idee 
zugrunde, dass sich die mechanischen Eigenschaften der verstreckten und koagulierten 
Spinnfaden nicht mehr verandern lassen. 
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! Ein nur auf den ersten Blick entgegengesetzter Weg wird alleine in der EP-A-494 851 
beschritten: In dieser Druckschrift ist ein Verfahren beschrieben, bei dem die im wesent- 
lichen spannungslos extrudierte und koagulierte Cellulose verstreckt wird. Wesentlich 
bei diesem Verfahren ist, dass keine Verstreckung derfrisch extrudierten Spinnfaden 
stattfindet. Durch diese, fur die Lyocell-Verarbeitung ungewdhnlichen Methode der EP- 
A-494 851 , die scheinbar auch nicht weiterentwickelt wurde, soil eine nachtragliche 
Formgebung der Spinnfaden ermoglicht werden. Das Verfahren der EP-A-494 851 ah- 
nelt also einem plastischen Verformungsprozess, wobei das Ausgangsmaterial, die un- 
verstreckten Lyocell-Faden, eine gummiartige Konsistenz aufweist. Die mechanischen 
Eigenschaften der gemafc dem Verfahren der EP-A-494 851 hergestellten Fasern wer- 
den den heutigen Erfordernissen jedoch nicht gerecht 

In der DE-A-102 23 268 ist beschrieben, dass eine mehrstufige Ausfallung und gleich- 
zeitig eine mehrstufige Verstreckung der Spinnfaden realisiert werden kann, wenn die 
Benetzungseinrichtung gleichzeitig zum Verstrecken der Spinnfaden eingesetzt wird. 
Durch diese Malinahme kann zwar der Bedarf an Behandlungsmedium verringert und 
die Kontrolle des Ausfallprozesses verbessert werden, allerdings bleiben die textilen Ei- 
genschaften durch diese Art der Nachverstreckung im Wesentlichen unbeeinflusst. 

Zur Veranderung der mechanischen Eigenschaften, wie der Schlingenfestigkeit, der 
Fibrillationsneigung und der Zugfestigkeit von Lyocell-Fasern wird derzeit im Wesentli- 
chen auf das Repertoire zuriickgegriffen, wie es in dem Artikel "Strukturbildung von Cel- 
lulosefasem aus Aminoxidldsungen", Lenzinger Berichte 9/94, S. 31-35, beschrieben ist. 
Danach werden die textilphysikalischen Eigenschaften von Lyocell-Fasem durch Veran- 
derungen der Cellulosekonzentration in der Spinnlosung (vgl. WO-A-96 18760), durch 
Variation der Abzugsbedingungen (vgl. DE-A-42 19 658) und den Einsatz von Zusatzen 
(vgl. DE-A-44 26 966, DD-A-218 121, WOA-94 20656) sowie durch Veranderung der 
Fallbedingungen (vgl. AT-B-395 724) eingestellt. Alle diese Verfahren lassen jedoch nur 
eine indirekte und in der Prozessfuhrung nur sehr ungenaue Steuerung der mechani- 
schen Eigenschaften der Lyocell-Faden oder-Fasem zu. 
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Der Erfindung liegt daher.die Aufgabe zugrunde, die bekannten Verfahren und Vorricfh 
tungen zur Herstellung von Lyocell-Fasern dahingehend zu verbessern, dass die me- 
chanischen Eigenschaften, wie die Schlingenfestigkeit und die Zugfestigkeit der Lyocell- 
Fasern durch einen leicht zu steuernden Prozess gezielt beeinflusst werden konnen. 

Diese Aufgabe wird fur das eingangs genannte Herstellverfahren erfindungsgemafi da- 
durch gelost, dass die verstreckten Spinnfaden nachverstreckt und gleichzeitig warme- 
behandelt werden. 

Fur die eingangs genannten Vorrichtung wird diese Aufgabe dadurch gelost, dass ein 
zweites Verstreckungsmittel, durch das die vom ersten Verstreckungsmitte! verstreckten 
Spinnfaden im Betrieb nachverstreckbar sind, und eine im Bereich des zweiten Verstre- 
ckungsmittel angeordnete Heizvorrichtung vorgesehen ist, durch die im Betrieb die 
Spinnfaden wahrend der Nachverstreckung aufheizbar sind. 

Oberraschenderweise lassen sich durch die Nachverstreckung bzw. Dehnung der be- 
reits einmal im Luftspalt verstreckten und danach koagulierten Spinnfaden die mechani- 
schen Eigenschaften, hier insbesondere das Nassmodul, gegenuber den herkommli- 
chen Lyocell-Fasern erheblich verbessern. Durch die Warmebehandlung wahrend der 
Nachverstreckung wird nach ersten Versuchen der Nassmodul etwas abgesenkt und die 
Faser wird wieder etwas elastischer. 

Im Gegensatz zum Verfahren und zur Vorrichtung der DE-A-102 23 268 ermoglicht die 
wahrend der Nachverstreckung durchgefuhrte Warmebehandlung eine entscheidende 
Verbesserung der textilen Eigenschaften der Lyocell-Fasern. 

So lassen sich mit dem erfindungsgemaften Verfahren hergestellte Lyocell-Fasern mit 
einem Nassrmodul von wenigstens 250 cN/tex und einer Nassscheuerzahl pro 25 Fa- 
sem von wenigstens 18 erreichen. Mit dem erfindungsgemalien Verfahren lassen sich 
sogar Nassmodule von wenigstens 300 cN/tex bzw. 350 cN/tex erreichen. Die Nass- 
Hochstzugkraftdehnung kann dabei relativ geringe Werte annehmen, beispielsweise 
hochstens 12%. 
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Je hoher die vorbestimmte Zugspannung ist, mit der die Spinnfaden nachverstreckt bzw. 
gedehnt werden, desto hoher scheint der Nassmodul der fertigen Faden und Fasern zu 
sein. Eine erhebliche Steigerung des Nassmoduls gegenuber herkommlichen Fasern 
lasst sich gemaft einer vorteilhaften Verfahrensfuhrung erreichen, wenn die vorbestimm- 
te Zugspannung, mit der die Nachverstreckung durchgefuhrt wird f mindestens 
0,8 cN/tex betragt. Hohere Werte fur den Nassmodul lassen sich erreichen, wenn ge- 
maft einer weiteren Ausgestaltung die vorbestimmte Zugspannung bei der Nachverstre- 
ckung mindestens 3,5 cN/tex betragt. 

Generell ergeben sich hohere Werte fur den Nassmodul, wenn die Spinnfaden vor der 
Nachverstreckung koaguliert sind. 

Die Warmebehandlung kann im Nachgang zu einem Wasch- Oder Impragnierverfahren 
als Trocknungsprozess, also sogenanntes Spannungstrocknen, durchgefuhrt werden. 
Alternativ kann die Warmebehandlung audi in einer Dampf- bzw. Trockendampfatmo- 
sphare stattfinden. Der Dampf bzw. Trockendampf kann Impragnierungsmittel enthalten, 
die auf die Spinnfaden einwirken und zu einer chemischen Nachbehandlung fuhren. 

Vorzugsweise wird die Warmebehandlung in einem Ofen durchgefuhrt, in dem die ver- 
streckten und koagulierten Spinnfaden zwischen zwei Galetten mit einer vorbestimmten 
Zugspannung nachverstreckt werden. Dabei kann ein heiftes Inertgas, wie Heifiluft, oder 
Dampf bzw. Trockendampf durch die Oberflachen der Galetten und die darauf liegenden 
Spinnfaden hindurch geleitet sein. 

Nach der Nachverstreckung konnen die Spinnfaden gecrimpt werden, da die naturliche 
Krauselung der Spinnfaden aufgrund der Nachverstreckung wesentlich verringert ist. 
Dabei ist auch gleichzeitig mit dem Crimpen eine Behandlung mit Trockendampf mog- 
lich. 

Zur Herstellung von Stapelfaser konnen die Spinnfaden schlielilich geschnitten werden. 

Im Folgenden wird die Erfindung anhand einer Ausfuhrungsform und anhand von Ver- 
suchsergebnissen und Versuchsbeispielen mit Bezug auf die Zeichnungen genauer er- 
lautert 
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•Es zeigen: 

Fig. 1 eine schematische Ubersicht liber eine Anlage zur Hersteilung von nachver- 
streckten Lyocell-Fasem; 

Fig. 2 eine Ausfuhrungsform eines Mittels zur Nachverstreckung in einer schemati- 
schen Ansicht; 

Fig. 3 eine weitere Ausfuhrungsform eines Mittels zur Nachverstreckung in einer 
schematischen Ansicht. 

Zunachst wird der Grundaufbau einer Anlage 1 zur Hersteilung von Lyocell-Fasern an- 
hand der schematischen Darstellung der Fig. 1 beschrieben. Die Anlage 1 der Fig. 1 
dient zur Hersteilung von Stapelfasern aus Lyocell. 

Uber ein Rohrleitungssystem 2 wird eine hochviskose Spinnlosung enthaltend Wasser, 
Cellulose und tertiares Aminoxid, beispielsweise N-Methyl-Morpholin-N-Oxid, geleitet. 
Das Leitungssystem 2 ist modular aus Fluidleitungsstucken 2a vorbestimmter Lange 
aufgebaut, die uber Normflansche 2b miteinander verbunden sind. 

Die Fluidleitungsstucke 2a sind mit einer Innentemperierungseinrichtung 3 versehen, die 
anstelle der Kemstromung der Spinnlosung in den Fluidleitungsstiicken 2 angebracht ist 
und durch die Temperatur der Spinnlosung im Rohrleitungssystem 2 geregelt wird. 

Uber zwischen zwei benachbarten Fluidleitungsstucken angeordnete Speisemodule 4 
wird ein temperaturgeregeltes Fluid durch die Innentemperierungseinrichtung geleitet, 
wie durch die Pfeile 5 angedeutet ist. Die Speisemodule 4 weisen im wesentlichen die 
Abmessung der Normflansche auf und sind mit diesen verbindbar ausgestaltet. 
In vorbestimmten Abstanden ersetzen ebenfalls durch zwischen den Fluidleitungsstu- 
cken 2a angeordnete Berstmodule 6 die Speisemodule 4. Die Berstmodule 6 weisen im 
wesentliechen dieselbe Ausgestaltung wie die Speisemodule 4 auf. Sie sind mit in der 
Fig. 1 nicht gezeigten Berstkorpern versehen, die bei Uberschreiten eines vorbestimm- 
ten Druckes im Rohrleitungssystem 2, im Berstfall, brechen und eine Druckableitung 
nach aulien ermoglichen. Der Berstfall kann insbesondere bei einer spontanen exo- 
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thermen Reaktion der Spinnlosung aufgrund von Uberalterung oder Oberhitzung auftre-. 
ten. Die im Berstfall nach auBen tretende Spinnlosung wird in Auffangbehaltern 7 aufge- 
fangen, von wo sie recycelt oder entsorgt werden kann. 

Durch das Rohrleitungssystem 2 wird die Spinnlosung bis zu einem Spinnkopf 8 gefuhrt. 
Der Spinnkopf 8 ist mit einer Spinndiise 9 versehen, die eine groBe Anzahl von (nicht 
gezeigten) Extrusionsoffnungen, ublicherweise mehrere tausend Extrusionsoffnungen, 
aufweist. Durch die Extrusionsoffnungen wird die Spinnlosung zu Spinnfaden 10 extru- 
diert. Die Anordnung der Extrusionsoffnungen in der Spinndiise 9 kann kreisformig, 
kreisringformig oder rechteckig sein; im Folgenden wird lediglich beispielhaft auf eine 
rechteckige Anordnung Bezug genommen. 

Damit an den Extrusionsoffnungen optimale Spinnbedingungen herrschen, konnen ne- 
ben der Temperierungseinrichtung 3 im Rohrleitungssystem 2 weitere Einbauten vorge- 
sehen sein, die, ebenfalls uber die Normflansche, einfach mit den Fluidleitungsstiicken 
2a oder mit den Speisemodulen 4 oder Berstmodulen 6 verbunden werden konnen. So 
kann im Rohrleitungssystem 2 ein Druckausgleichsbehalter 11a angeordnet sein, der 
Druckschwankungen und Volumenstromschwankungen der Spinnlosung in der Rohriei- 
tung 2 Qber eine Anderung seines Innenvolumens ausgleicht und an den Extrusionsoff- 
nungen des Spinnkopfes 8 einen gleichmaBigen Extrusionsdruck sicherstellt. 

Femer kann im Rohrleitungssystem 2 eine mechanische Filtereinrichtung 11b mit einem 
ruckspiilbaren Filterelement (nicht gezeigt) vorgesehen sein. Das Filterelement weist ei- 
ne Feinheit zwischen 5 um und 25 um auf. Durch die Filtereinrichtung 11b findet wah- 
rend des Transports der Spinnlosung eine kontinuierliche oder - unter Verwendung ab- 
wechselnd betriebener Zwischenspeicher (nicht gezeigt) - eine diskontinuieriiche Filte- 
rung der Spinnlosung statt. 



Die Extrusionsoffnungen grenzen an einen Luftspalt 12, den die frisch extrudierten 
Spinnfaden 10 durchqueren und in dem die Spinnfaden durch eine Zugspannung ver- 
steckt werden. In dem Luftspalt 12 ist ein Kuhlgasstrom 13 auf die Spinnfaden 10 
gerichtet, der von einer Beblasungseinrichtung 14 erzeugt wird. Temperatur, Feuchte 
und Zusammensetzung des Kuhlgasstromes 13 konnen durch eine Klimatisierungs- 
einrichtung 15 auf vorbestimmte oder variabel vorgebbare Werte geregelt werden. 
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Der Kuhlgasstrom 13 wirkt in einem Abstand von der Spinnduse 9<auf die Spinnfaden 10 
ein und weist eine Geschwindigkeitskomponente in Extrusionsrichtung E auf, so dass 
die Spinnfaden durch den Kuhlgasstrom 13 mitverstreckt werden. Um einen guten 
Warmetransport zu ermoglichen, ist der Kuhlgasstrom 13 turbulent. 

Nach Durchquerung des Luftspaltes 12 treten die Spinnfaden 10 in ein Fallbad 16 ein. 
Um eine Beunruhigung der Oberflache des Fallbades 16 zu vermeiden, ist der Kuhlgas- 
strom 13 ausreichend von der Oberflache 17 des Fallbades beabstandet, so dass er 
nicht auf der Oberflache auftrifft. 

Im Fallbad 16 werden die Spinnfaden 10 durch ein im Wesentlichen walzenformiges 
Umlenkorgan 18 zu einem Biindelungsorgan 19 oberhalb des Fallbades umgelenkt, so 
dass sie wieder durch die Fallbadoberflache 17 treten. Das Umlenkorgan kann starr 
bzw. feststehend ausgebildet sein, Oder sich mit den Faden mitdrehen. Das Bunde- 
lungsorgan 19 ist drehbar angetrieben und ubt als erstes Verstreckungsmittel uber das 
Umlenkorgan 18 eine bis zu den Extrusionsoffnungen der Spinnduse 9 ruckwirkende 
Zugspannung auf die Spinnfaden 10 aus, welche die Spinnfaden 10 verstreckt. Naturlich 
kann als Verstreckungsmittel auch das Umlenkorgan 18 angetrieben sein. 

Um die Spinnfaden 10 moglichst schonend zu verstrecken, kann die Zugspannung auch 
lediglich durch den Kuhlgasstrom 13 als erstem Verstreckungsmittel erzeugt werden. 
Dies hat den Vorteil, dass die Zugspannung durch eine verteilt auf die Oberflache der 
Spinnfaden wirkende Reibspannung in die Spinnfaden 10 eingeleitet wird. 

Vom Biindelungsorgan 19 werden die Spinnfaden 10 zu einem Fadenbundel 20 zu- 
sammengefasst. AnschlieRend werden die noch immer mit der Fallbadlosung 16 benetz- 
ten, zum Fadenbundel 20 zusammengefassten Spinnfaden 10 spannungslos auf einer 
Fordereinrichtung 21 abgelegt und auf dieser weitgehend zugspannungsfrei transpor- 
tiert. Wahrend des Transports der Spinnfaden auf der Fordereinrichtung 21 kann die 
vollstandige oder nahezu vollstandige Koagulation der Cellulose der Spinfaden unter 
moglichst geringem Spannungseinfluss stattfinden. 
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Die Fdrdereinrichtung 21 kann, wie in Fig. 1 gezeigt ist, als ein Vibrationsfdrderer aus- 
gestaltet sein, der das Fadenbundel 20, oder gegebenenfalls mehrere Fadenbundel 20 
gleichzeitig, durch Schwingungen in Fordenichtung F transportiert. Die Schwingungen 
der Fdrdereinrichtung 21 sind durch den Doppelpfeil 22 angedeutet. Durch die hin und 
her gehende Bewegung 21 wird das Spinnfadenbundel 20 geordnet auf der Fdrderein- 
richtung abgelegt. Anstelle des Vibrationsfdrderers 22 konnen auch andere Fdrderein- 
richtungen wie mehrere hintereinander angeordnete Galetten mit nahezu gleicher oder 
in Fordenichtung abnehmender Umfangsgeschwindigkeit eingesetzt werden. 

Wahrend des Transports auf der Fdrdereinrichtung 21 konnen verschiedene Behand- 
lungen des Fadenbundels 20 erfolgen, beispielsweise kann das Fadenbundel 20 einmal 
oder mehrmals gewaschen, getrocknet und aviviert werden, beispielsweise durch eine 
Berieselungsanlage 23 aus der ein Behandlungsmedium 24 auf das Fadenbundel 20 
gespriiht wird. 

Das Fadenbundel 20 wird durch eine Galette 25 von der Fdrdereinrichtung 21 aufge- 
nommen und einem zweiten Nachverstreckungsmittel 26 zugefuhrt, durch das die 
durchkoagulierten Spinnfaden 10 nachverstreckt werden. 

Beim Ausfuhrungsbeispiel der Fig. 1 findet die Nachverstreckung wahrend einer gleich- 
zeitigen Warmebehandlung bzw. Trocknung in Form eines Spannungstrocknens statt, 
da hierdurch die mechanischen Eigenschaften der Spinnfaden 10 am giinstigsten beein- 
flusst werden. Geringfiigig schlechtere Eigenschaften, die sich jedoch immer noch ge- 
geniiber dem Stand der Technik auszeichnen, werden erreicht, wenn man auf die War- 
mebehandlung wahrend des Nachverstreckens verzichtet. 

Das zweite Nachverstreckungsmittel 26 kann auch unmittelbar im Anschluss an das 
Bundelungsmittel 19 vorgesehen sein, also zwischen der Fdrdereinrichtung 21 und dem 
Failbad 16, so dass erst die nachverstreckten Spinnfaden weiteren Behandlungsschrit- 
ten unterworfen werden. 



WO 2004/088010 



PCT/EP2004/001268 



11 

Zur Durchfuhrung der Warmebehandlung kann das Nachverstreckungsmittel 26 im Ein- 
trittsbereich des Spinnfadens 20 eine Heizvorrichtung 27 aufweisen, welche das Spinn- 
fadenbundel 20 auf eine vorbestimmte Temperatur bringt und gleichzeitig das Spinnfa- 
denbundel 20 zumindest oberflachlich trocknet. 

Im Nachverstreckungsmittel 26 werden die Spinnfaden fiber zwei Galetten 28, 29 ge- 
fuhrt, die so angetrieben sind, dass das Spinnfadenbundel 20 zwischen ihnen mit einer 
vorbestimmten Nachverstreckungs-Zugspannung Zn beaufschlagt ist. Das mit dieser 
Zugspannung beaufschlagte Spinnfadenbundel wird auf einer vorbestimmten hohen 
Temperatur gehalten und kann wahrend der Nachverstreckung insbesondere durch ein 
heilies Inertgas, wie Luft, oder auch durch Dampf, beispielsweise Trockendampf, und 
mit Quellmitteln oder anderen Mitteln zur chemischen Faserbehandlung impragniert 
werden, wie durch die Pfeile 30 angedeutet ist. Urn die Trocknungswirkung zu unterstiit- 
zen, konnen die Galetten 28, 29 auch beheizt sein. 

Das Spinnfadenbundel 20 weist aufgrund der Nachverstreckung eine gegenuber her- 
kommlichen.Fasern verringerte Krauselung auf, so dass es uber eine Stuffer Box 31 ge- 
crimpt wird. AnschlieRend wird das Faserbundel 20 durch eine Schneidvorrichtung 32 
geschnitten. Falls eine Endlosfaser erzeugt werden soli, kann naturlich auf das Crimpen 
und/oder Schneiden verzichtet werden. 

Nach dem Crimpen und Schneiden konnen die gecrimpten Stapelfasern in Winlage in 
Form eines gecrimpten Endloskabels 33 auf einer Fordereinrichtung 34 zu weiteren 
Verfahrensschritten transportiert werden. 

In Fig. 2 ist eine Ausfuhrungsform eines Nachverstreckungsmittels 26 schematisch ge- 
zeigt. Bei dieser Ausfuhrungsform findet eine Nachverstreckung in Form eines Span- 
nungstrocknens start. 

Wie bereits bei Fig. 1 beschrieben wurde, weist das Nachverstreckungsmittel 26 zwei 
Galetten 28, 29 auf, die so angetrieben werden, dass das Fadenbundel 20 zwischen ih- 
nen mit einer vorbestimmten Zugspannung Z N von mindestens 0,8 cN/tex, vorzugsweise 
von mindestens 3,5 cN/tex gespannt bzw. gedehnt wird. Hierzu kann beispielsweise die 
in Fordenichtung F nachfolgende Galette 29 mit einer vorbestimmten, hoheren Ge- 
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schwindigkeit gedrehtwerden als die in Forderrichtung F davor liegende Galette 28; wo- 
bei zwischen der Galette 29 und dem urn die Galette geschlungenen Fadenbundel 20 
ein Schlupf herrschen kann, der im Wesentlichen die Zugspannung Z N bestimmt. 

Zur Verstreckung des Fadenbundels 20 kann auch dessen Schrumpfung wahrend des 
Trocknens ausgenutzt werden: Da sich das Fadenbundel wahrend des Trocknungspro- 
zesses verkurzt, findet eine Dehnung bzw. Nachverstreckung auch bereits dann statt, 
wenn diese Verkurzung nicht durch die Drehgeschwindigkeiten der Galetten 28, 29 aus- 
geglichen wird. Auf diese Weise kann eine Nachverstreckung auch erfolgen, wenn sich 
die Galetten 28, 29 mit im Wesentlichen gleicher Oder nur geringfugig unterschiedlicher 
Geschwindigkeit drehen. 

Eine oder beide Galetten 28, 29 konnen mit einer wenigstens gasdurchlassigen Oberfla- 
che 30 versehen sein, durch die hindurch ein heifces Inertgas, Dampf oder Trocken- 
dampf aus dem Innenraum der Galette 28, 29 durch das urn die Galette 28, 29 ge- 
schlungene Spinnfadenbundel 20 gedruckt wird. 

Alternativ oder zusatzlich zu einer Umschlingung, wie sie in der Fig. 2 dargestellt ist, 
kann auch jeder Galette 28, 29 eine ebenfalls dampfdurchlassige, aktiv oder passiv mit- 
drehende Walze 28a, 29a in Gegenuberlage zugeordnet sein, wie schematisch in Fig. 3 
dargestellt ist. Die Walzen 28a, 29a weisen ebenfalls durchlassige Oberflachen auf, 
durch die das Inertgas oder der Dampf abgesaugt wird. Anstelle von Walzen konnen 
auch groRe Trommeln vorgesehen sein. 

Anstelle der Galetten 28, 29 konnen auch groliere Trommeln oder Saugtrommeln mit 
perforierter Oberflache verwendet werden, durch die das HeiBgas abgesaugt wird. 

Im Bereich zwischen den Galetten 28, 29 wird ebenfalls HeiBluft oder ein anderes inter- 
tes HeiSgas, Dampf bzw. Trockendampf durch Gas oder die Fadenbundel 20 geleitet. 
Die Wirksamkeit der Nachverstreckung wurde in einer Reihe von Versuchen nachge- 
wiesen. 
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Die Versuche wurden an einem Fadenbundel aus 79.270 Einzelfaden und einem Ge- 
samttitervon 110.978 dtex, entsprechend einem Einzeltiter von 1,4 dtex durchgefuhrt. 
Tabelle I gibt einen Oberblick uber die Versuchsergebnisse. 

In einer ersten Versuchsreihe (Versuche 1 bis 7) wurde das Fadenbundel bei 73° C 
wahrend 15 min unter verschiedenen Bedingungen getrocknet. 

In Versuch 1 wurde das Fadenbundel ohne Spannung getrocknet. 

In Versuch 2 wurde das Fadenbundel ohne Spannung getrocknet, wiederbefeuchtet und 
unter Spannung getrocknet. Dazu wurde das Fadenbundel durch zwei Osen im Abstand 
von 50 cm gefuhrt und war wahrend des Trocknens an beiden Seiten mit jeweils 19 kg 
beschwert. 

In. Versuch 3 wurde das Fadenbundel ohne Spannung getrocknet, wiederbefeuchtet und 
unter Spannung getrocknet. Dazu wurde das Fadenbundel durch zwei Osen im Abstand 
von 50 cm gefuhrt und an beiden Seiten mit jeweils 38 kg beschwert. 

In Versuch 4 wurde das Fadenbundel zwischen zwei Klemmen im Abstand von 38 cm 
gespannt und anschlieftend getrocknet. 

In Versuch 5 wurde das Fadenbundel feucht unter Spannung getrocknet. Das Faden- 
bundel wurde durch zwei Osen im Abstand von 50 cm gefuhrt und an beiden Seiten mit 
jeweils einem Gewicht von 9 kg beschwert. 

In Versuch 6 wurde das Fadenbundel feucht unter Spannung getrocknet. Das Faden- 
bundel wurde durch zwei Osen im Abstand von 50 cm gefuhrt und an beiden Seiten mit 
jeweils einem Gewicht von 19 kg beschwert. 

In Versuch 7 wurde das Fadenbundel feucht unter Spannung getrocknet. Das Faden- 
bundel wurde durch zwei Osen im Abstand von 50 cm gefuhrt und an beiden Seiten mit 
jeweils einem Gewicht von 38 kg beschwert. 
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In einer zweiten Versuchsreihe wurde das Fadenbundel vor der Trocknung einer Be- 
handlung mit Natronlauge (NaOH) unterzogen: Zunachst wurde das Spinnfadenbudel 
mit 5 %-iger NaOH-Losung 5 min behandelt und anschliefSend mit vollentionisiertem 
Wasser gewaschen. Die NaOH-Ldsung wurde mit 1 %-iger Ameisensaure neutralisiert 
und wiederum mit vollentionisiertem Wasser gewaschen. 

Das Spinnfadenbundel wurde dann im Trockner bei 73°C uber 30 min getrocknet. 

In Versuch 8 wurde das Fadenbundel ohne Spannung getrocknet. 

In Versuch 9 wurde das Fadenbundel ohne Spannung getrocknet, wiederbefeuchtet und 
unter Spannung getrocknet. Dazu wurde das Fadenbundel durch zwei Osen im Abstand 
von 50 cm gefuhrt und an beiden Seiten mit jeweils 19 kg beschwert 

In Versuch 10 wurde das Fadenbundel ohne Spannung getrocknet, wiederbefeuchtet 
und unter Spannung getrocknet. Dazu wurde das Fadenbundel durch zwei Osen im Ab- 
stand von 50 cm gefuhrt und an beiden Seiten mit jeweils 38 kg beschwert. 

In Versuch 1 1 wurde das Fadenbundel zwischen zwei Klemmen im Abstand von 38 cm 
gespannt und anschlieflend getrocknet. 

In Versuch 12 wurde das Fadenbundel feucht unter Spannung getrocknet. Das Faden- 
bundel wurde durch zwei Osen im Abstand von 50 cm gefuhrt und an beiden Seiten mit 
jeweils einem Gewicht von 9 kg beschwert. 

In Versuch 13 wurde das Fadenbundel feucht unter Spannung getrocknet. Das Faden- 
bundel wurde durch zwei Osen im Abstand von 50 cm gefuhrt und an beiden Seiten mit 
jeweils einem Gewicht von 19 kg beschwert. 

In Versuch 14 wurde das Fadenbundel feucht unter Spannung getrocknet. Das Faden- 
bundel wurde durch zwei Osen im Abstand von 50 cm gefuhrt und an beiden Seiten mit 
jeweils einem Gewicht von 38 kg beschwert. 
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Bei dengetrockneten Fadenbtindeln wurden dann der Titer, die feinheitsbezogene «t 
Hochstzugkraft, die Hochstzugkraftdehnung, feinheitsbezogene Nass-Hochstzugkraft, 
die Nass-Hochstzugkraftdehnung, die feinheitsbezogene Schlingenhochstzugkraft, der 
Nassmodul und die Nassscheuerzahl bestimmt. Dabei wurden nach folgenden Prufvor- 
schriften vorgegangen. 

Der Titer wurde gemali der DIN EN ISO 1 973 bestimmt Die (Nass-)Hochstzugkraft und 
die (Nass-)Hochstzugkraftdehnung wurden gemaR der DIN EN ISO 5079 bestimmt. Die 
Schlingenhochstzugkraft wurde gemaR DIN 53843 Teil2 bestimmt. 

Der Nassmodul wurde an einem Faserbundel bestimmt, das gemaR DIN EN 1973 ver- 
wendbar ist Die Vorgehensweise richtet sich nach der Prufvorschrift ASG N 21 1 der Al- 
ceru Schwarza GmbH. Die Versuche zur Bestimmung des Nassmoduls wurden an einer 
Zugprufmaschine mit konstanter Dehnungsgeschwindigkeit und wegarmer elektroni- 
scher Kraftmessung durchgefuhrt. Die Einspannlange des Fadenbundels betrug 
10,0 mm ± 0,1 mm. Die feinheitsbezogene Vorspannkraft betrug bei einem Titer von u- 
ber 2,4 dtex 2,5 mN/tex + 0,5 mN/tex. Bei einem Titer bis 2,4 dtex wurde ein Vorspann- 
massestuck von 50 mg verwendet. Die Dehnungsgeschwindigkeiten betrugen 
2,5 mm/min bei einer mittleren Nass-ReiRdehnung bis 10 %, 5,0 mm/min bei einer mitt- 
leren Nass-ReiRdehnung von uber 10 bis 2 % und 7,5 mm/min bei einer mittleren Nass- 
Reiftdehnung von uber 20 %. 

Funf Spinnfadenbundel wurden mindestens 10 sec in eine flache Schale mit Netzmittel- 
losung eingelegt, wobei vorher das Vorspannmassestuck an ein Ende eines jeden 
Spinnfadenbundels angeklemmt ist. Der jeweils am langsten eingelegte Priifling wird 
aus der Schale entnommen und zum Zugversuch benutzt, nach jedem Versuch ist auch 
ein neuer Priifling zum Netzen einzulegen. 

Das einzuspannende Spinnfadenbundel wird mit seinem dem Vorspannmassenstuck 
gegenuberliegenden Ende in die Zugprufmaschine eingespannt, wahrend die Vorspan- 
nung wirkt, anschliefiend wird die untere Einspannklemme geschlossen und das Tauch- 
gefafJ mit der Netzmittellosung wird so angehoben, dass der Flussigkeitsspiegel soweit 
wie moglich an die obere Einspannklemme heranreicht, ohne sie jedoch zu beriihren. 
Der Abstand zwischen den Einspannklemmen ist mit der oben angegebenen Deh- 
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nungsgeschwindigkeit stetig zu vergroSern, bis eine Dehnung von 5 % erreicht ist. I die- 
sem Moment ist die Bewegung der unteren Klemme zu stoppen und die Nass-Zugkraft 
in mN bis auf eine Dezimale zu bestimmen. 

Der Nassmodul M wird aus dem arithmetischen Mittelwert der Nass-Zugkraft F in Milli- 
newton und der mittleren Feinheit T in tex der gepriiften Spinnfasem berechnet und in 
Millinewton pro tex auf ganze Zahlen gerundet angegeben: M = F/(T • 0,05). 

Die Nassscheueranzahl wurde mit einem Fasernassscheuerprufgerat FNP der Firma 
SMK Prazisionsmechanik Gera GmbH bestimmt. Die Nassscheueranzahl ist die Anzahl 
der Umdrehungen der Scheuerwelle bis zum Bruch der unter definierter Vorspannung 
im Nassscheuerpriifgerat eingespannt Faser. Das Vorspanngewicht betrat bei einem Ti- 
ter zwischen 1,2 bis 1,8 dtex 70 mg Die Drehzahl der Scheuerwelle betrug 400 U/min, 
der Umschlingungswinkel 45°. Die Scheuerwelle ist mit einem Gewebeschlauch verse- 
hen. 

Aus den Versuchen gemali Tabelle 1 ergibt sich eine uberraschende Steigerung des 
Nassmoduls sowie der Nassscheueranzahl der nachverstreckten Fasern gegenuber den 
herkommlichen, nicht nachverstreckten Fasem (Versuch 1). Bei spannungsfrei getrock- 
neten Fadenbundeln, die anschliefLend wieder befeuchtet und unter Spannung getrock- 
net werden (Versuche 2, 3 und 9, 10) wird bei der Belastung mit 38 kg (entspricht 3,12 
cN/tex) gegenuber der Belastung mit 19 kg (entspricht 1,6 cN/tex) eine Steigerung des 
Nassmoduls bei einem leichten Abfall der Nassscheuerzahl erreicht. Es lassen sich bei 
der starken Belastung hohere Nassmodule erreichen als bei den feucht unter Spannung 
getrockneten Fadenbundel der Versuche 5 bis 7 und 12 bis 14. 

Die Hochstzugkraft, sowohl nass als auch trocken gemessen, ist gegenuber den nicht 
nachverstreckten Fasern nach Versuch 1 im Wesentlichen unverandert. Die verringerte 
Hochstzugkraftdehnung und die verringerte Schlingenhochstzugkraft lassen in Verbin- 
dung mit dem Nassmodul und der Nassscheuerzahl darauf schliefien, dass die nach- 
verstreckten Fasern sproder und duktiler als die nicht nachverstreckten Fasern sind. 
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Folglich belegen die Versuche, dass durch das Nachverstrecken bzw. das Spannungs- , 
trocknen Fasern mit einer verbesserten Nassmodul und einer verbesserten Nassscheu- 
erzahl erzeugt werden konnen. 
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Anspriiche 

1. Verfahren zum Herstellen von Lyocell-Fasern aus einer Spinnlosung enthaltend 
Wasser, Cellulose und tertiares Aminoxid, wobei diefolgenden Verfahrens- 
schritte ausgefuhrt werden: 

- Extaidieren der Spinnlosung zu Spinnfaden (10), 

- Verstrecken der Spinnfaden (10), 

- Durchleiten der Spinnfaden durch ein Fallbad (16), 
gekennzeichnet durch folgenden Verfahrensschritt: 

- Nachverstrecken und gleichzeitiges Warmebehandeln der verstreckten Spinn- 
faden (10) nach dem Durchleiten durch das Fallbad (16). 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , gekennzeichnet durch folgenden Verfahrensschritt: 

- Koagulieren der Cellulose der Spinnfaden (10) vor dem Verstrecken. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, gekennzeichnet durch folgende Verfah- 
rensschritte: 

- Nachverstrecken bei einer Zugspannung von mindestens 0,8 cN/tex. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, gekennzeichnet durch folgenden Verfahrensschritt: 

- Nachverstrecken bei einer Zugspannung von mindestens 3,5 cN/tex. 

5. Verfahren nach einem der oben genannten Anspriiche, gekennzeichnet durch 
folgenden Verfahrensschritt: 
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- Behandeln der Spinnfaden wahrend der Warmebehandlung mit heifiem Inert- 
gas. 

6. Verfahren nach einem der oben genannten Anspruche, gekennzeichnet durch 
folgenden Verfahrensschritt: 

- Behandeln der Spinnfaden wahrend der Warmebehandlung mit Dampf. 

7. Verfahren nach einem der oben genannten Anspruche, gekennzeichnet durch 
folgenden Verfahrensschritt: 

- Durchleiten der Spinnfaden (10) vor dem Fallbad (16) durch einen Luftspalt 
(12). 

8. Verfahren nach Anspruch 7, gekennzeichnet durch folgenden Verfahrensschritt: 

- Beblasen der Spinnfaden (10) in Luftspalt (12) mit einem Kuhlgasstrom (13). 

9. Verfahren nach einem der oben genannten Anspruche, gekennzeichnet durch 
folgenden Verfahrensschritt: 

- zugspannungsfreies Fordern der Spinnfaden zwischen der Verstreckung und 
der Nachverstreckung. 

10. Verfahren nach einem der oben genannten Anspruche, gekennzeichnet durch 
folgenden Verfahrensschritt: 

- Crimpen der nachverstreckten Spinnfaden (10). 

1 1 . Verfahren nach einem der oben genannten Anspruche, gekennzeichnet durch 
folgenden Verfahrensschritt: 

- Schneiden der nachverstreckten Spinnfaden zu Stapelfaser. 
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12. Vorrichtung (1) zur Herstellung von Spinnfaden (10) aus einer Spinnlosung ent- 
haltend Cellulose, Wasser und tertiares Aminoxid, mit einer Spinnduse (9), durch 
welche die Spinnlosung im Betrieb zu Spinnfaden (10) extrudierbar ist, mit einem 
Fallbad (16) mit einem Cellulose ausfallendem Fallmittel, durch das die Spinnfa- 
den (10) im Betrieb geleitet sind, mit einem ersten Verstreckungsmittel (13, 18, 
19), durch das die Spinnfaden im Betrieb verstreckbar sind, und mit einem zwei- 
ten Verstreckungsmittel (28, 29), durch das die vom ersten Verstreckungsmittel 
(13, 18, 19) verstreckten Spinnfaden (10) im Betrieb nachverstreckbar sind, ge- 
kennzeichnet durch eine im Bereich des zweiten Verstreckungsmittel (28, 29) 
angeordnete Heizvorrichtung (27, 30), durch die im Betrieb die Spinnfaden (10) 
wahrend der Nachverstreckung aufheizbar sind. 

13. Lyocell-Faser, insbesondere hergestellt nach dem Verfahren gemall einem der 
Anspruche 1 bis 1 1, gekennzeichnet durch ein Nassmodul von wenigstens 250 
cN/tex und durch eine Nassscheuerzahl pro 25 Fasern von wenigstens 18. 

14. Lyocell-Faser nach Anspruch 13, gekennzeichnet durch ein Nassmodul von 
wenigstens 300 cN/tex. 

15. Lyocell-Faser nach Anspruch 14, gekennzeichnet durch ein Nassmodul von 
wenigstens 350 cN/tex. 

16. Cellulosefasem nach einem der Anspruche 13 bis 15, gekennzeichnet durch 
eine Nasszugkraftdehnung von hochstens 12 %. 

17. Cellulosefasem nach einem der Anspruche 13 bis 16, gekennzeichnet durch 
eine Nassscheuerzahl pro 25 Fasern von wenigstens 25. 
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